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Die Erfindung betrifft synthetisches . Material , das die kubische,. 
Modification von Kohlenstoff enthait. welche die Eigenschaften eines' 
superharten Materials aufweist. sowie die Detonationssynthese von 
5 . diamanthaltigem Einsatzgut mit anschlieBender Extraktion mittels chemischer 
Verfahren. 

Wenn bestimmte Explosivstoffe unter Bedingungen detonieren. die eine 
Erhaltung der verdichteten Kohlenstoffprodukte der Explosion ermoglichen. 
entstehen ultradisperse diamanthaltige Pulver, die besondere Eigenschaften 

10 aufweisen. wie z. B. einen hohen Dispersionsgrad. das Vorhandensein von 
Storungen der Kohlenstoffstruktur und eine aufgeschlossene aktive 
Oberflache. Diese Eigenschaften variieren innerhalb weiter Grenzen in 
Abhangigkeit von den Bedingungen bei. der Herstellung der diamanthaltigen 
Material i en. Die besonderen Eigenschaften der diamanthaltigen Detonations - 

15 materialien definieren die praktischen Anwendungsbereiche. wie z. B. in 
Verbundstoffen und Beschi chtungen . Schleifmittel- oder Schmier- 
mittelzusamniensetzungen und dergleichen. 

Die Eigenschaften diamanthal tiger Materialien. die mit Hilfe von 
Explosionsenergie gewonnen werden. sowie die Bedingungen ihrer Synthese und 
20 der Abtrennung von Verunreinigungen sind dem Fachmann bekannt. 

In einer Veroffentlichung (G.A. Adadurov u.a. . "The Physics of Pulse 
Pressures" (Physik der Impulsdrucke). 74.4 (1979) 44, Papers of All-Union 
Science-Research Institute of Physical and. Radio Engineering Measurements. 
S. 157) werden die Eigenschaften des Produkts offenbart. das man bei der 

25 Detonation eines Gemischs von RDX und einem Kohlenstoffmaterial (RuB oder 
Graphit) in einer Sprengkammer in inerter Atmosphare erhalt. Das gereinigte 
Produkt ist ein Pulver mit einer mittleren TeilchengroBe von 0.05 bis 
5,0 [M, wobei die fur die spezifischen Oberf Tachenwerte berechnete mittlere 
TeilchengroBe 0.04 bis 0.08 fm betragt. Die spezifische Oberflache betragt 

30 20 bis 42 m 2 /g. Die pyknometrische Dichte betragt 3.20 bis 3.40 g/cm 3 . Nach 
der Phasenzusammensetzung ist das Produkt ein Gemisch aus Diamant von 
kubischer Struktur (Gitterparameter a = 0,357 nm) und einer hexagonalen 
Modification (Lonsdalit). Die GroBe des koharenten Streubereichs (CSR) von 
Kristalliten (d. h. der lineare Abstand zwischen benachbarten 

35 Gitterstorungen) betragt 10 bis 12 nm. und der Wert von Mikrostorungen 
zweiter Art, die das Vorhandensein von Gitterstorungen kennzeichnen. liegt 
innerhalb der Grenzen von 1 bis 2-10" 3 . Nach dem Ausgluhen bei 1073 K 
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betrug die GroBe des koharenten Streubereichs (CSR) 12 nm, und der Wert von 
Mikrostorungen zweiter Art verringerte sich auf 0.35-10 -3 . Die Temperatur 
der beginnenden Graphitbildung liegt uber 1073 K. Etwa ein Viertel der' 
Oberflache ist durch Carboxylgruppen besetzt. Bei Erhitzen im Vakuum 
5 verlieren Probekorper etwa 5% ihrer Masse durch Freisetzung von 
Sauerstoff-, Kohlenmonoxid- und Kohlendioxidmolekulen. 

Die Eigenschaften des aus dem Kohlenstoff von Explosivstoffen 
gewonnenen Diamanten werden von K.V. Volkov und Mitautoren (The Physics of 
Combustion and Explosion (Physik der Verbrennung und Explosion) 26.3 (1990) 

10 123) beschrieben. Die Synthese findet statt. wenn Sprengladungen in einer 
Sprengkammer unter einer Kohlendioxid-Atmosphare und in einem Wassermantel 
zur Explosion gebracht werden. Die TeilchengroBe des gewonnenen Diamanten 
betragt 0.3 bis 0.06 rim, die GroBe des koharenten Streubereichs (CSR) 
betragt 4 bis 6 nm, und die Teilchenform ist rund. Die pyknometrische 

15 Dichte betragt 3.2 g/cm 3 . Das Produkt enthalt etwa 90* Diamant. der Rest 
besteht aus adsorbierten Gasen. Das Produkt beginnt bei 623 K zu oxidieren. 
Nachdem der Diamant funf Stunden lang bei 1173 K gehalten wird, betragt 
sein Graphitbildungsgrad 10%. 

Andere Versionen des Verfahrens (A.M. Staver u.a., The Physics of 
20 Combustion and Explosion (Physik der Verbrennung und Explosion) 20.5 (1984) 
100, und G.I. Savvakin u.a., Proceedings of the USSR Academy of Sciences 
282,5 (1985)) basieren auf anderen oder den gleichen Explosivstoffen in 
verschiedenen Atmospharenarten. Die in diesem Falle entstehenden Produkte 
weisen ahnliche Eigenschaften wie die von K.V. Volkov und Mitautoren 
25 beschri ebenen auf. 

Zur Isolierung des diamanthaltigen Endprodukts wird ein Komplex 
chemischer Arbeitsgange angewandt. die darauf abzielen, die in dem Material 
vorhandenen Verunreinigungen entweder aufzulosen oder in Gas umzuwandel n . 
Die Verunreinigungen sind in der Regel von zweieNei Art: nicht 
30 kohl enstoffhaltige (Metal! oxide, Salze usw.) und nicht diamantformiger 
Kohlenstoff (Graphit. Ru8, amorpher Kohlenstoff). 

Das diamanthaltige Material, das den technischen Eigenschaften des 
erfindungsgemaBen Materials am nachsten kommt, ist das in der GB-P-1154633 
offenbarte Material. . 

35 Nach dieser Quelle wird das Material durch StoBverdichtung von 

. Graphit gewonnen. Das entstehende Primarprodukt der Synthese enthalt in der 



Regel weniger als 15* Diamant. bezogen auf die Gesamtmenge des 
Kohlenstoffs, und eine betrachtliche Menge anorganische Verunreinigungen. 

Das gereinigte diamanthaltige Material besteht aus einzelnen' 
Diamantteilchen mit einem mittleren Durchmesser von hochstens 0.1 fm. einer 
spezifischen Oberflache von 40 bis 400 m 2 /g. wobei 10 bis 30* der 
Oberfl ache von Hydroxy!-. Carboy! - und Carbonylgruppen gebildet werden 
Die Diamantteilchen weisen keinen auBeren Kristallschnitt auf. Einzelne 
Diamantkristal lite weisen eine breite Durchmesserstreuung auf: 7-10" 4 bis 
1-10" 2 im (7 bis 100 A). Das Material enthalt 87 bis 92 Massed 
Kohlenstoff; auBerdem enthalt es 0,1 bis 2.0% Wasserstoff. 0.1 bis 2,5% 
Stickstoff und bis zu 10% Sauerstoff. 

Wenn das Material vier Stunden in einer inerten Atmosphare auf 1123 
bis 1273 K erhitzt wird. verliert es. nicht mehr als S% seiner Masse in Form 
von Kohlenmonoxid. Kohlendioxid. Wasser und Wasserstoff. Nach den 
Ergebnissen der Rontgenanalyse enthalt das Material nur Diamant. mogliche 
Graphitverunreinigungen betragen nicht mehr als 0.2S. anorganische 
Verunreinigungen betragen gleichfalls nicht mehr als 0.2*. 

Das diamanthaltige Material weist Schleifmittel- und spezielle 
Adsorptionseigenschaften auf. die vermutlich eine Anwendung beim Polieren 
harter Materi alien, zur Verfestigung von Metal lbeschichtungen wie auch in 
der Chromatographic ermoglichen. 

Die Quellen. in denen die bekannten diamanthaltigen Materialien. die 
mit Hilfe der Energie der explosiven Zersetzung von Explosivstoffen 
synthetisiert werden. sowie die speziellen Verfahren zur Gewinnung dieser 
Materialien offenbart werden. offenbaren somit nicht die technischen 
Losungen des Problems, welche die Grundlage. fur die effektive. okonomisch 
rationelle und okologisch sichere Technologie der industriellen Produktion 
eines diamanthaltigen Materials mit der vorliegenden Kombi nation von 
Eigenschaften bilden. 

Die Erfindung beruht auf dem Problem der Erzeugung eines 
diamanthaltigen Materials mit einer gegebenen Kombi nation von 
Eigenschaften. das infolgedessen eine universelle Beimischungsfahigkeit zu 
verschiedenen Verbundmaterialien und Beschichtungen aufweist und nach einem 
einfachen Verfahren gewonnen wird. das durch Sicherheit. Zuverlassigkeit 
und verbesserte technische. okonomische und okologische Parameter 
gekennzeichnet ist. die es ermoglichen. auf der Grundlage des Verfahrens 
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eine groBtechnische Produktion des erfindungsgemaBen diamanthaltigen 
Materials zu organisieren. 

Die Erfindung schafft ein syntheti schen Diamant enthaltendes 
Material, das aus Aggregaten von Teilchen von runder oder unregelmaBiger 
5 Form besteht. wobei der mittlere Durchmesser der Teilchen 0.1 jum nicht 
ubersteigt. und wobei ein Teil der Materialoberflache funktionelle Gruppen 
mit Kohlenstoff. Stickstoff. Wasserstoff und Sauerstoff enthalt. 

dadurch gekennzeich.net. daB.das Material eine kubische Di amantphase 
■ und eine rontgenamorphe Phase enthalt. die einer extrem fehlgeordneten und 
10 fehlstellengesattigten kubischen Diamantstruktur entspricht und 
insbesondere einen Bereich von Rontgenstrahlenablenkungen aufweist. die 
einem Wert von d = 0,127 nm entsprechen. wobei die beiden Phasen in den 
folgenden Gewichtsanteilen vorhanden sind: 

rontgenamorphe Phase 10 bis 308 

15 kubische Di amantphase Rest. 

wobei das Material die folgende Elementzusammensetzung aufweist: 

Kohlenstoff 75 bis 90 Gevi.-% 

Stickstoff 1,0 bis 4,5 Gew.-2 

Wasserstoff 0.6 bis 1,5 Gew.-* 

20. Sauerstoff Rest: 

wobei das Material einen Kri stall gitterparameter von 0.3562 ± 
0,0004 nm aufweist; 

wobei das Material eine porose Struktur mit einem spezifi schen 
Porenvolumen von 0,6 bis 1,0 cnfVg aufweist. wobei der Porendurchmesser im 
25 Bereich von 7.5 bis 12,5 nm liegt; 

wobei 10 bis 20% der Materialoberflache von Methyl gruppen, 
Nitrilgruppen und zwei Arteh von Hydroxy 1 gruppen, die sich durch 
verschiedene chemische Verschiebungen unterscheiden, sowie von 
funktionellen Oxycarboxyl gruppen der allgemeinen Forme! 0=R gebildet 
30 werden, wobei R gleich =C0H, =C00H. =C0, < 6 H 4 0 ist oder irgendwelche 
Kombinationen daraus darstellt; und 

wobei 1 bis 2% der Materialoberflache von Kohlenstoffatomen mit 
freien Bindungen besetzt sind. 

Der Aschegehalt in dem Produkt (typischerweise 0,1 bis 5,0 Gew.-X) 
35 ist wegen der spezifi schen Merkmale des Verfahrens zur Herstellung der 
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diamanthaltigen Substanz durch die Gegenwart anorganischer Verunreinigungen 
sowie durch die Gegenwart von EisendlD-oxiden und -carbiden. Kupfer- und 
Nickel salzen sowie von Calcium- und Siliciumverbindungen bedingt. was'* 
keineswegs ein Hindernis fQr die Verwendung des erfindungsgemaBen Materials 
5 in den obenerwahnten Anwendungsgebieten darstellt. 

Das synthetischen Diamant enthaltende erfindungsgemaBe Material kann 
durch Detonation eines kohl enstoffhalti gen Explosivs toffs mit negativer 
Sauerstoffbilanz in einem geschlossenen Raum in (gegenuber Kohlenstoff) 
inerten Gasen mit einem Sauerstoffgehalt von 0,1 bis 6,0 Vol.-X bei einer 
10 Temperatur von 303 bis 363 K in Gegenwart einer ultradispersen Kbhlen- 
stoffphase (Kohlenstoffkondensat) mit einer' Konzent rati on von 0.01 bis 
0,15 kg/m 3 gewonnen werden. 

Das gewonnene diamanthaltige Material ist ein hellgraues bis 
dunkelgraues Pulver mit einer mittleren TeilchengroBe. von 0,02 bis 0,1 (m. 
15 vorzugsweise von nicht mehr als 0.05 im, bestimmt nach der 
Sedimentationsmethode. Die Teilchen weisen eine charakteristische porose 
.Struktur auf , diemittels Stickstoffadsorptions- und -desorptionsisothermen 
bei 77,5 K untersucht wurde. Die Proben wurden im Vakuum auf 300 K 
vorgewarmt. 

20 Das spezifische Porenvolumen in den Teilchen des diamanthaltigen 

Materials betragt 0,6 bis 1,0 cm 3 /g, uberwiegend 0,7 bis 0.9 cm 3 /g. Die 
GroBenverteilung der Poren ist in Fig. 1 dargestellt; der mittlere 
Porendurchmesser, berechnet nach dem Doll.imore-Hi 11 -Algorithms, betragt 
7,5 bis 12,5 nm, uberwiegend 8 bis 10 nm. Die spezifische Porenstruktur der 

25 Material teilchen entsteht infolge der Synthesebedingungen. 

Die mittels Brunauer-Emmet-Teller-Isothermen aus der thermischen 
Desorption von Argon bestimmte spezifische Oberflache liegt im Bereich von 
200 bis 450 m 2 /g. 

Die TeilchengroBe liegt innerhalb der Grenzen von 1 bis 10 nm, 
30 uberwiegend von 4 bis 7 nm. 

Elektronenmikroskopische Untersuchungen haben gezeigt. daB die 
Teilchenaggregate aus einzelnen Kornern von runder oder unregelmaBiger Form 
mit einem Durchmesser yon 2 bis 20 nm bestehen.- Auf der Teilchenoberflache 
sind keine Kri stall flacheh festgestellt worden. 

35 Die mittlere GroBe koharenter Streubereiche. die nach der Methode der 

vierten Momente aus dem Reflexionsprofil (220) berechnet wurde. betrug 2 
bis 10 nm. uberwiegend 4 bis 7 nm. was der aus Adsorptionsdaten ermittelten 
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GroBe von Diamantteilchen nahekommt. Oaneben wurde der Wert von 
Mikroverzerrungen bzw. Mikrostorungen zweiter Art aus der Analyse der 
Profillinie (220) berechnet, die als Aa/a gemessen wurde, wobei Aa die'* 
mittlere Abweichung des Kristallgitterparameters ist. Fur die Proben des 
5 erfindungsgemaSen Materials betragt dieser Wert 0,01. was urn eine 
GroBenordnung groBer ist als bei anderen bekannten Formen von 
Detonationsdiamanten. Der Wert von Mikrospannungen in GPa wurde nach der 
Forme! 

a = Aa/a • E, 

10 wobei E der Youngsche Modul von 1000 GPa ist. 

Daraus folgt. daB die Teilchen durch einen Druck von 10 GPa 
verdichtet werden. Der Kri stall gitterparameter des anspruchsgemaBen 
Materials wurde aus der Analyse der Reflexion (220) unter Anwendung von 
Cobalt -Strahlung berechnet. Da fur wurde die Lage des Schwerpunkts der Linie 

15 ermittelt. Es zeigte sich, daB der Kristallgitterparameter des 
erfindungsgemaBen Materials gleich 0 . 3562±0 , 0004 nm ist, wahrend er bei den 
ubrigen Diamantvarietaten 0,3567 nm betragt. Der festgestellte stark 
deformierte Zustand des Kri stall gitters ist bis zur Temperatur der 
beginnenden Graphitbildung thermisch stabil , was. vorher bei keinem mittels 

20 Explosionsenergie gewonnenen Diamanttyp beobachtet wurde. Dies ergibt sich 
daraus, daB die Oberflachenspannungskrafte der Teilchen wegen ihres 
ultradispersen Zustands das Kri stall gitter komprimieren. Folglich ist das 
komprimierte oder verdichtete, stark deformierte Kri stall gitter nur fur das 
anspruchsgemaBe diamanthaltige Material spezifisch und definiert unter 

25 anderem die einzigartige Kombi nation seiner Eigenschaften. 

Nach dem Rontgendiagranim (Fig. 2) enthalt das . anspruchsgemaBe 
Material die kubische Diamantphase und eine rontgenamorphe Phase (den 
Reflexionsbereich, der d = 0,127 nm entspricht). Der Anteil der amorphen 
Phase wurde durch die Intensitatsabnahme der Reflexion (220) des kubischen 
30 Diamanten gegenuber der Probe, die einen reinen kubischen Diamanten ent- 
halt, abgeschatzt. Der erhaltene Wert betragt 10 bis 30 Masse-*. 

Die Kombi nation aus kubischer und amorpher Diamantphase ist 
spezifisch for das erfindungsgemaBe diamanthaltige Material und ist das 
Ergebnis seiner Clusterorganisation. Die rontgenamorphe Phase enthalt kein 
35 Graphit. Dies wird durch Untersuchungen der Material proben unter Anwendung 
der Methode der kernmagnetischen Resonanz und der Photoelektronenspektro- 
skopie mit Rontgenstrahlanregung (ESCA- Methode) nachgewiesen. So ist im 
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NMR-Spektrum C13 (Fig. 3) nur eine Linie nrit einer chemischen Verschiebung 
von -34,5 millionstel Teilen (ppm) vorhanden. die fur die Diamantphase 
charakteristisch ist. Das Rontgenstrahl-Photoelektronenspektrum von 
Kohlenstoff im koharenten Streubereich (CLS) weist die Absorptfonsbande im 
5 Bereich von 286 eV auf, wobei nach dem BeschuB der Probe nrit Argon-Ionen 
ihre Oberflache auf einen Wert von 3,3 eV aufgeladen ist. was die 
dielektrischen Eigenschaften der Kohlenstoff-Oberflachenstrukturen belegt. 
In Gegenwart leitfahiger Kohlenstoffmodifikationen (Graphit) wurde man die 
Aufladung der Oberflache nicht beobachten. 

10 Folglich kommt die amorphe Phase nach der Natur der chemischen 

Bindungen dem kubischen Diamanten nahe und ist eine extrem fehlgeordnete 
und fehlstellengesattigte Peripherie von Diamant-Clustern. 

Das Vorhandensein,- der amorpheh Phase definiert eine erhohte 
Reaktivitat des anspruchsgemaBen Materials im Vergleich zu anderen 
15 kunstlichen Diamanten. Dies zeigt sich in den folgenden Reaktionen. So 
betragt die Temperatur der beginnenden Oxidation des erfindungsgemaBen 
diamanthaltigen Materials in Luft. gemessen bei einer 
• Erwarmungsgeschwindigkeit von zehn Grad/min, 703 bis 723 K. wahrend sie fur 
synthetische Diamanten 843 bis 923 K betragt . AuBerdem findet beim Erhitzen 
20 von Proben des anspruchsgemaBen Materials auf eine Temperatur von 443 bis. 
. 753 K in Kohlendioxid unter Atmospharendruck eine Adsorption des Materials 
statt, wodurch eine Zunahme der Probenmasse urn etwa 52 verursacht wird, was 
zuvor fur keine der kunstlichen Diamantformen beobachtet wurde. 

Praktisch zeigt sich die erhohte Aktivitat des erfindungsgemaBen 
25 Materials in Verdi chtungsprozessen. Insbesondere beim HeiBpressen der 
Pulver aus dem vorliegenden Material erhalt man feste PreBlinge von 
niedriger Porositat bei Temperaturen, die um 100 bis 500 Grad niedriger 
sind als beim Sintern anderer Diamantpulver. Nach den Daten von 
Rontgenanalysenfehlt der verdichteten Probe die amorphe Phase, und die 
30 Intensitat von Reflexionen in dem kubischen Diamanten nimmt zu. Es scheint. 
daB gerade die amorphe Phase, die eine labile Struktur aufweist.. das 
Aktivierungsmittel fur das Sintern von Di amantkornern unter vergleichsweise 
mil den Bedingungen ist. 

Die Kohlenstoffatome mit freien Bindungen, die auf der Oberfl ache der 
35 Material proben vorhanden sind, bedingen auBerdem deren Affinitat zu 
molekularem Stickstoff. Info! gedessen wird durch die Material proben. 
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nachdem diese in Luft oder Stickstoff gehalten werden. Stickstoff unter 
Bildung von Nitril gruppen chemisch adsorbiert. 

Der ultradisperse Zustand des erfindungsgemaBen Materials tragt zu 
seinen Energiekennwerten bei . So betragt seine aus der Verbrennungswarme 
5 bestimmte Bildungsenthalpie 2563 bis 2959 kJ/kg, wahrend dieser Wert fur 
den Naturdiamanten gleich 209,16 kJ/kg ist. Dieser Energieinhalt wird durch 
den Beitrag der Oberflachenenergie des erfindungsgemaBen diamanthal tiger 
Materials' bestimmt. Folglich ist fur das anspruchsgemaBe diamanthal tige 
Material eine hohe Energiesattigung typisch. 

10 Im Unterschied zu den zitierten Veroffentlichungen zum Stand der 

Technik, die sauerstoffhaltige funktionelle Gruppen (Carbo^yl-. Hydroxyl-, 
Carbonyl- und andere Gruppen) offenbaren, welche direkt an die 
Oberf lachenatome der Diamantkri stall ite gebunden sind. ist das 
erfindungsgemaBe diamanthaltige Material, das eine inhoniogene 

15 Phasenzusammensetzung aufWeist, durch eine spezifische Art der 
Oberflachenentspannung gekennzeichnet. In unserem Falle sind die 
sauerstoffhaltigen funktionellen Gruppen in der Regel Derivate von starker' 
verschi edenen Kohl enstof f -Oberf 1 achenstrukturen . ei nschl i eBl i ch al i - 
phatischer, alicyclischer und aromatischer Strukturen. 

20 Die qualitative und quantitative Zusammensetzung der funktionellen 

Oberf lachengruppen wurde mit Hilfe verschi edener Analyseverfahren best immt. 

Bei der Untersuchung der bei der Thermodesorption des 
anspruchsgemaBen Materials entwickelten .Gase wurde die Freisetzung von 
Kohlenoxiden. Wasserstoff, Cyanwasserstoff und Methan beobachtet. Aufgrund 

25 dieser Daten wurde berechnet, daB. die Menge der Oberf lachen- . 
Kohl enstof fatome mindestens 2% der Gesamtzahl ausmacht. ' Bei der 
Untersuchung des IR-Absorptionsspektrums von Proben zeigte sich, daB die 
Absorptionsbanden fur Carbonyl gruppen =C0. Carboxyl gruppen =C00H f 
Hydroxyl gruppen -OH und Methylgruppen -CH 3 charakteristisch waren. Bei der 

30 Analyse des protonenmagnetischen Resonanzspektrums zeigte sich, daB zwei 
Varietaten von Hydroxyl gruppen beobachtet wurden, die sich im Wert der 
chemischen Verschi ebung.unterschei den. Es wird angenommen, daB eine dieser 
Varietaten isolierte Gruppen. die anderen wechselwirkende Gruppen sind. Bei 
der Ausfuhrung der polarographischen Analyse wurden Lactongruppen =C00C0-, 

35 Chinongruppen 0=C 6 H 4 =0 und Hydroperoxidgruppen =COOOH identifiziert . Der 
Gesamtanteil sauerstoffhal tiger Oberf lachengruppen wurde aus der Reaktion 
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von metallischem Kalium bestimmt. wie in der GB-P-1154633 zitiert. und 
betrug 10 bis 20% der Probenoberflache. 

Die Material oberflache weist somit ein breites Spektrum sowohl von' 
funktionellen. uberwiegend sauerstoffhaltigen Gruppen als auch von 
5 Kohl enstof fstrukturen auf , an welche diese Gruppen di rekt gebunden sind und 
die in betrachtlichem Umfang die chemischen Eigenschaften und die 
Reaktivitat der Oberflache beeinflussen. Dies eroffnet groBere 
Moglichkeiten fur die Ausfuhrung verschi'edener chemischer Reaktionen an der 
Oberflache des anspruchsgemaBen diamanthaltigen Materials, als si e aus der 
10 Beschreibung der Oberflacheneigenschaften der bekannten Materi alien 
hervorgehen. 

Somit weist das erfindungsgemaBe diamanthaltige Material die 
folgenden Vorteile 1m Vergleich zu dem Material der GB-P-1154633 auf. 
welches das am engsten verwandte bekannte Material darstellt. wobei die 
15 Vorteile seine besonders effektive Verwendung bei der Herstel lung von 
Verbundstoffen ermoglichen: 

1. Porose Struktur der Diamantteilchenaggregate. wobei das 
Porenvolumen 0.6 bis 1,0 cm 3 /g und. der Porendurchmesser 7.5 bis 12.5 ran 
betragen, was im Vergleich zu dem bekannten Material die Verwendung einer 

20 g'eringeren Masse des anspruchsgemaBen Materials bei gleichem Volumenanteil 
des diamanthaltigen Materials gestattet. 

2. Das Vorhandensein der amorphen Phase von bis zu 30 Masse-2. das 
die Verdi chtungsbedi ngungen von Verbundstoffen erleichtert. 

3. Das Vorhandensein eines breiten Spektrums funktioneller 
25 Derivate an der Oberflache. mit dem Ergebnis. daB das anspruchsgemaBe 

Material ohne vorherige Modifikation der Oberflache fur eine groBe Auswahl 
von Verbundstoff-Zusammensetzungen verwendet werden kann. 

Zu beachten ist, daB die neuen Eigenschaften der Substanz durch ihr 
Herstel lungs verfahren bedingt sind. Im Unterschied zu dem am engsten 

30 verwandten Stand der Technik. wobei das diamanthaltige Material durch 
StoBbeanspruchung von Graphit gewonnen wird. erhalt man das 
erfindungsgemaBe Material bei der Detonationszersetzung von 
Explosivstoffen, das heTBt. das Material ist nicht das Produkt der 
Umkri stall isati on einer allotropen Kohl enstof form in eine andere. sondern 

35 das Produkt einer Kohl enstof fverdichtung uber Plasma (Gas) und wahrschein- 
lich Fliissigkeit zu einem Feststoff mit spezifischer Kri stall struktur. 
spezifischer Zusammensetzung und spezifischen Eigenschaften. 
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Ferner wird das erfindungsgemaBe diamanthaltige Material durch 
Detonation eines kohl enstoffhalti gen Sprengstoffs mit negativer 
SauerstoffbiTanz in einer Sprengkammer gewonnen. wobei die folgender." 
notwendigen Bedingungen eingehalten werden: 

5 (a) die Kammertemperatur betragt 303 bis 363 K, 

(b) der Sauerstoffgehalt in der Kammer betragt 0,1 bis 6.0 Vol .-%; 

(c) das Vorhandensein von suspendierten ultradispersen Teil chen mit 
einer Konzentrati on von 0,01 bis 0,15 kg/m 3 in der Kammer. 

Diese Bedingungen gewahrleisten: 

10 (a) die Bildung einer kubischen Diamantphase mit einer GroBe der 

ungestorten Kristallblocke von 1 bis 10 nm. 

(b) die Verdichtung eines bestimmten Kohlenstoffanteils in Form 
einer diamantahnlichen. rontgenamorphen Phase. 

(c) die Bildung einer geordneten Oberstruktur der Diamantphase, der 
15 diamantahnlichen Phase und anderer. stark disperser Kohlenstoffphasen, 

einschlieBlich der reaktiven, peripheren Formationen, 

(d) die Einlagerung eines bestimmten Anteils nicht kohl enstoff - 
haltiger (anorganischer) Beimengungen in das verdichtete. diamanthaltige 
Kohl enstoff material im Synthesestadium. 

20 Die Gegenwart von Sauerstoff in einem Anteil von 0,1 bis 6.0 Vol.-* 

in der Atmosphare der Sprengkammer sorgt fur eine komplexe makrokinetische 
Bilanz zwischen den Prozessen der Oberflachen- und Volumenoxidation vOn 
Kohl enstoff. Dies bildet wiederum im Synthesestadium die Basis fur die 
spezifische porose Struktur des anspruchsgemaBen diamanthaltigen Materials . 

25 Bekannt ist. daB die Vergasungsgeschwindigkeit in aktiven Medien durch die 
umgekehrte Diffusion der Reaktionsprodukte eingeschrankt wird. Bei der oben 
aufgefuhrten Gruppe von Synthesebedingungen ermoglicht es der obenerwahnte 
Sauerstoffgehalt in Verbindung mit einer bestimmten Konzentrati on der 
verdichteten Kohl enstoff phase, die Oberflache des Kohl enstoff s in 

30 betrachtlichem MaBe zu blockieren. Dies begunstigt die .Erhaltung des 
Kohl enstoff s unter der Bedingung, daB die Sauerstoff konzentrati on nicht 
groBer ist als 6 Vol.-*. Gleichzeitig ist infolge des katalytischen 
Einflusses der obenerwahnten. nicht kohl enstoffhalti gen Zusatze die 
Entwicklung topochemischer Oxidationsreaktionen von nicht diamantartigem 

35 Kohl enstoff in den reflektierten StoBwellen moglich, was zur Zerstorung der 
ursprunglich geordneten Kohlenstoffstrukturen. zur teilweisen 
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Graphitbildung und Amorphisierung von Diamantteilchen und zur Entwicklung 
von -Star- oder Fehlstellen in den Oiamant-Makrokristalliten fuhrt. 

In der Suspension ultradisperser Kohlenstoffteilchen in der' 
Syntheseatmospha re di enen di e Kohl enstof ftei 1 chen a 1 s Kri stal 1 i sat i onskei me 
5 oder -zentren der Diamantteilchen und streuen die Explosionsenergie. da bei 
ihrer Abwesenheit die Ausbeute an den verdichteten Explosionsprodukten ir< 
der sauerstoffhaltigen Atmosphare abnirpt. Wegen der Instabilitat der 
Suspension konnen trotz des ultradispersen Zustands von Kohlenstoff keine 
hoheren Konzentrationen als 0,15 kg/m 3 erreicht werden. 

10 Nachstehend sind Beispiele angegeben. die den EinfluB der 

Synthesebedingungen auf die Eigenschaften des gewonnenen diamanthaltigen 
Materials veranschaulichen. 

BEISPIEL 1 

In der Mitte einer Sprengkammer mit einem Volumen von 2 m 3 . die 
15 normalerweise bei Explosionstechnologien verwendet wird. wird eine Ladung 
eines Explosivstoffes. wie zum Bei spiel Trotyl /Hexogen (RDX) 60/40 mit 
einer Masse von 0.5 kg, ausgestattet mit einem elektrischen Zunder. in 
einer Atmosphare. die 4 Vol.-* Sauerstoff (der Rest ist Stickstoff)'und 
0.1 kg/m 3 ultradisperse Kohlenstoffteilchen enthalt. bei einer Atmospharen- 
20 temperatur von 303 K angebracht . Die Kammer wi rd geschlossen und di e Ladung 
gezundet. Nach einer Wartezeit von zehn Minuten wird die Kammer geoffnet. 
und das Pulver wird von den Kammerwanden entfernt. Dann wird das Pulver 
durch ein Sieb mit einer Maschenweite von 160 im gegeben, in einen Glas- 
behalter eingebracht und mit 200 ml 36riger Salzsaure zum Sieden gebracht. 
25 urn metal! ische Verunreinigungen aufzulosen. Zum Entfernen oxidierter und 
■ nicht diamantartiger Kohl enstof fformen wird das Produkt auBerdem zwei 
Stunden bei einer Temperatur von 523 K mit einem Gemisch aus konzentrierter 
Salpeter-und Schwefelsaure behandelt. Dann werden die Sauren mit 
destilliertem Wasser aus dem Produkt ausgewaschen . bis der pH-Wert des 
waBrigen Extrakts gleich 7 ist. und vier Stunden bei einer Temperatur von 
423 K an der Luft getrocknet. Bei der Untersuchung des Pulvers erhalt man 
die folgenden Daten: 

ein dunkelgraues Pulver hat eine pyknometrische Dichte von 
3.1 g/cm 3 . und die spezif ische Oberflache betragt 285 m 2 /g. Der mittlere 
35 Teilchendurchmesser der Probe, berechnet auf der Grundlage der obi gen 
Daten. betragt 6.6 nm. 



30 
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Naih den Daten der Rontgenanal yse besteht das Produkt aus zwei 
Phasen: einer kubischen Kohlenstoffphase (Diamant) (75%) und einer amorphen 
Phase (25%). ' 

Dermittels Cobalt -Strahlung aus dem Reflexions prof il (220) bestimmte 
5 kubische Gitterparameter betragt 0.3563 nm. 

Untersuchungen zur Elementzusammensetzung lieferten die folgenderi 
Ergebnisse: der Kohlenstoffgehalt (C) betragt 88 > 5% , der Stickstoffgehalt 
(N) betragt 1.2%, der Wasserstoffgehalt (H) betragt 1.1%. der 
Sauerstoffgehalt (0) betragt B.2%. Die Ausbeute (Y) des Endprodukts enthalt 
10 3.5X des Explosivstoffs. und der Diamantgehalt in den verdichteten 
Explosionsprodukten (C) betragt 55. 4X. Der Aschegehalt (Z) betragt 2. IX. 
das spezifische Porenvolumen (V pore ) betragt 0.7 cm 3 /g. der mittlere 
Porendurchmesser (d pore ) betragt 8.4 nm. 

Die Zusammensetzung der sauerstoffhaltigen funktionellen 
15 Oberflachengruppen wird polarographisch bestimmt. Chinon-. Lacton-. 
Carbonyl-. Carboxyl- und Wasserstoffperoxidgruppen werden durch den Wert 
des Reduktionspotentials identifiziert. Nitril- und Methylgruppen werden 
durch die Zusammensetzung der beim Erhitzen entwickelten Gase 
identifiziert. Hydroxylgruppen werden aus den Daten der IR-Spektroskopie 
20 bestimmt. 

Andere Beispiele fur die Durchfuhrung des Prozesses mit den 
anspruchsgemaBen Bereichen der Verfahrensparameter sind in Tabelle 1 
aufgefuhrt (Hydroxyl-. Lacton-. Carbonyl-. Carboxyl-. Hydroperoxide 
Nitril-. Methylgruppen und Oberflachen-Kohlenstoffatome mit nicht 
25 kompensierten Bindungen sind in alien nach dem erfindungsgemaBen Verfahren 
hergestellten Proben festgestellt worden). 

Fur einen graphischen Vergleich mit den Eigenschaften der erhaltenen 
Produkte enthalt die Tabelle auBerdem Vergleichsbeispiele, bei denen die 
Verfahrensbedingungen von den anspruchsgemaBen abweichen. 
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TABELLE 1 



Bei spiel 
Nr. 


Explosiv- 
stoff 


Kamnier 
t. K 


Sauerstoff- 
gehalt. 

Vol.-X 

(Rest: 
inertes 

Gas) 


Konzentration 
suspendierter 
Teilcheo C, 
kg/m 3 


Eigenschaften 
des gewonnenen 
Produkts 


1 1 


2 


3 


4 . 


. 5 


6 


1 1 


Trotyl /RDX 
60/40 


303 


4.0 


0.1 


(0=88.553! 

00-1.1* 

(N)=2.2* 

(0)-8.2* 

(Z)=2.12 

(B) =3.52 

(C) =55 42 
a=0.3563 nra 
CRS=6,6 nm 
S=285 nrVg 
V pore =0.7 cm 3 /g 
dp 0re =8.4 nm 

252 amorphe 
Phase und 

75? Diamantphase 


2 


Trotyl /RDX 
60/40 

(Vergleichs- 
bei spiel 
ohne 
Sauerstoff) 


303 


0.0 


0.1 


(0=88.52 
(H)-1.0* 
(N)=3.42 
(0)=6.22 
(Z)=0,92 
(B)=5,12 
(0=45.32 
a=0.3567 nm 
CSR=6.0 nm 
S-240 nfVg 
Vpg^O.85 cm 3 /g 
d pore =7.8 nm 

5? amorphe Phase 
und 95? 
Diamantphase 


3 


Trotyl /RDX 
60/40 


304 


0.2 


0.15. 


(0=86.02 

(H)=0.8X 

(N)=3.5? 

(0)=5.82 

(Z)=3.52 

(B)=5.02 

(0=53.4? 

a=0,3564 nm 

CSR=6.0 nm 

S=242 m 2 /g . 

Vp^-0,92 cm 3 /g 

dgore 08 ' 9 nm 
122 amorphe 
Phase und 882 
Diamantphase 
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4 


Trotyl /RDX 

60/40 
(Vergleichs- 
bei spiel mit 
Sauerstoff- 

QberschuB) 


305 


6.2 


0.5 


keine 

Diamantphase in 
den Produkten 


5 


Trotyl /RDX 
60/40 


303 


0.1 


0.15 


(0-85.2X 

(H)-l.l* 

<N)-5.7X 

(0)=S.7% 

(Z)-2.1X 

(B) =5.0X 

(C) =49.2X 

a-U # v3DD4 nin 

CSR= 4.6 nm 
S-307 m 2 /g 
Vp^-0.87 cm 3 /g 












d pore =ll,5 nm 
18% amorphe 






















Phase und 82% 












Diamantphase 


6 


Trotyl /RDX 
60/40 

(Vergl eichs- 
bei spiel niit 
Sauerstoff- 
GberschuB) 


303 


10.1 


0.15 


keine 

Kohl enstoff phase 
in den Produkten 


7 


Trotyl /RDX 
60/40 . 


333 


0.1 


0.1 


(C)=88.6X 

(HM).8X 

(N)=2.U 

<0)-5,4X 

(Z)=3,1X 

(B)=5,1X 

(0=50,32 

a-0,3564 nm 

pen a n 

CSR=4,8 nm 












S-315 m 2 /g 
V pore -0.99 cm 3 /g 

d pore~ n - 2 m 
25% amorphe 
Phase und 75% 
Diamantphase 



- 15 - 
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1 8 


Trotyl /RDX 
60/40 


335 


1.0 


1.14 


(0=89,02 

(H)=0.92 

(N)=1.52 

(0)=3;82 

(Z)=4.8X 

(B) =4.92 

(C) =52.72 
a=0.3562 nm 
CSR=3.8 nm 
S=378 nr^/g 
V^O.65 cm 3 /g 
(1^=12.3 nm 
222 amorphe 
Phase und 782 
Diamantphase ; 




TrotyT/RDX 
60/40 


332 


5.8 


0.12 


(C)=87.52 
(H)=1.22 
(N)=2.52 
(0)=6.52 . 
(Z)=2.32 

(B) =0.52 

(C) =9.12 

a= 0.3565 nm 
CSR=4.1 nm 
S=329 m 2 /g 
V pore =0.76 cm 3 /g 

d pore =8 - 7 m 
292 amorphe 

Diamantphase 


10 


Trotyl /RDX 

60/40 
(Vergleichs- 
bei spiel rait 
Sauerstoff- 

GberschuB) 


338 


6.2 


0.1 


kein Diamant in 
den Produkten 


I n 


Trotyl /RDX 
60/40 


363 


0.1 


0.1 


(0=87.12 

(H)=0,82 

(N)=2.92 

(0)=8.02 

(Z)=1.22 

(B) =5.12 

(C) =53.62 
a=0.3564 nm 
CSR=2.8 nm 

c /ton m 2 /— 

5=420 nr/g 
V pore =0.09 cm 3 /g 

dpore" 11 - 6 nm 

30X amorphe 
Phase und 70% 
Diamantphase 
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12 


Trotyl /RDX 
60/40 


361 


1.0 


0,15 


(C)=88.1X 

(H)=0.9X 

(N)=2.92 

(0)=5.62 

(Z)=1.92 

(B) =4.8X 

(C) =58.4X. 
a=3562 ran 
CSR=2.9 ran 
S=415 m 2 /g 
V pore =0.83 cm 3 /g 

d pore° 12 - 4 nm 
252 amorphe 
Phase und 752 
Diamantphase 


13 


Trotyl /RDX 
60/40 


362 


3.0 


0.15 


(C)=88.12 

(HM.1X 

(NM.82 

(0)=7.42 

(ZM.6X 

(B) =3.92 

(C) =38.62 
a=0,3563 nm 
CSR=3,0 nm 
S=398 m 2 /g 
V pore =0.64 cm 3 /g 

dpore" 9 ' 8 nm 
252 amorphe 
Phase und 752 
Diamantphase 


14 


Trotyl /RDX 

60/40 
(Vergleichs- 
bei spiel mit 
Sauerstoff- 

OberschuB) 


363 


6.5 


0.1 


kein Diamant in 
den Explosions- 
produkten j 


15 


Trotyl /RDX 
60/40 


363 


'.6.0 


0.05 


(C)=87.32 
(H)=0,92 
(N)=1.52 
(0)=40.32 
(Z)=2.52 
(8)=3.12 
(025.12 
a=0,3564 nm 
LoK-o.o nm 
S=408 m 2 /g. 
V pore =l,0 cm 3 /g 
d pore =ll,2 nm 
122 amorphe 
Phase und 882 
Diamantphase | 
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16 


Trotyl /RDX 
60/40 


361 


4.5 


0.02 


(0=89.72 

(H)=1.42 

(NM.82 

(0W.12 

(Z)»2.1X 

(B)=3.62 

(0=32.12 

a=0.3565 ran 

CSR=4,6 nm 

S=423 m 2 /g 

V pore =0.98 cm 3 /g 

d pore =12 - 4 m 
102 amorphe 
Phase und 902 
Diamantphase 


17 


Trotyl /RDX 

60/40 
(Vergleichs- 
bei spiel mit 
Sauerstoff- 
mangel ) 


303 


0.006. 


0.01 


(0=88.92 
(ZM.42 
(N)=3.52 
(0)=6.22 
(Z)=3.02 
(B)=4.52 
(0=43.72 
a=0,3568 nm 
CSR-5.2 nm 1 
S=358 m 2 /g 
V pore =1.0 cm 3 /g 
dp 0re =11.4 nm 

252 amorphe 
Phase und 752 
Diamantphase 


18 


Trotyl /RDX 
60/40 


. 305 


2.5 

f 


0.005 


(0=90.12 

(HM.12 

(N)=2.12 

(0)=6.72 

(Z)=2.52 

(B)=2.52 

(0=34.62 

a=0.3567 nm 

r<iR=^ Q ran 

S=401 m 2 /g 
V pore =0.95 cm 3 /g 

d pore =10 - 5 m 
52 amorphe Phase 
und 952 
Diamantphase 



5 Als Explosivstoff in dem erfindungsgemaBen Verfahren kann mit dem 

gleichen Ergebnis bezQglich der Eigenschaften des Endprodukts und unter den 
gleichen Bedingungen praktisch jeder ' beliebige kohlenstoffhaltige 
Explosivstoff mit negativer Sauerstoffbilanz verwendet werden. wie zum 
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Beispiel Octogen. Trinitrotriaminbenzol , Gemische aus Trotyl/RDX 50/50 unci 
Trotyl /RDX 70/30 und dergleichen. 

Das vorliegende diamanthaltige Material wird fur die Verwendung als 
Bestandteil von Verbundstoffen in Form einer Beimengung. welche die- 
5 VerschleiBbestandigkeit von Baugruppen, ihre Zuverlassigkeit und 
Lebensdauer betrachtlich verbessert. sowie als Material fur die Gas- 
Fliissig-Chroniatographie vorgeschlagen. 

So ermoglicht zum Beispiel das Einbringen des anspruchsgemaBen 
Materials in Schmierol I-40A in einem Masseanteil von 0.U die Verringerung 

10 des Reibungskoeffizienten in Gleitlagern urn einen Faktor von 1,5... 1.8. 
eine Verringerung der VerschleiBgeschwindigkeit in Reibungspaaren um einen 
Faktor von 6 bis 10, gestattet eine Erhohung der Grenzbelastungen einer 
Reibungsbaugruppe um einen Faktor von 1.5 bis 7.0 und eine Verminderung der 
Volumentemperatur in der Reibungszone gegenuber den Schmierol en, die keine 

15 derartige Beimengung enthalten. 

Durch Einbringen des erfindungsgema'Ben Materials in einen universell 
einsetzbaren Chrom-Elektrolyten mit einer Konzentration. von .8 bis 15 g/1 
und Ausfiihren des Verchromens bei einer Badtemperatur von 323 bis 328 K und 
einer Stromdichte von 40 bis 60 A/dm 2 erhalt man einen Chromuberzug auf 
20 einem Werkzeug zur Materialbearbeitung, der die folgende Leistungsfahigkeit 
aufweist: 
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TABELLE 2 



lilA 1^1/ "7^1 ! 

werKzeug 


.. Erhohung der Haltbarkeit um den 1 
Faktor (im Vergleich zu 
Werkzeugen und Maschinenteilen ! 
ohne_einen auf dem erfindungs- 
yenidotii piauciiai uasierencien 
Uberzug) 


Ziehdusen zum. Kaltziehen von 
Metal 1 en 


2 bis 5 


PreBwerkzeug fur die Pulver- 
raetallurgie 


10 


Ziehwerkzeug 


1.5 bis 4.0 


Zahnbohrer 


8 bis 12 


Schneidwerkzeuge fur glas- 
faserverstarkten Kunststoff 


3 bis 10 


Well en. Zahnrader fur 
Maschinen und Mechanismen 


2 bis 3 



Die jeweilige Erhohung der Haltbarkeitswerte eines Werkzeugs ist von 
den Eigenschaften des bearbeiteten Materials und den 
Verarbeitungsbedingungen abhangig. 

Das erfindungsgemaBe Material kann auch in der Chromatographie 
eingesetzt werden. 

Das Herstellungsverfahren von ultradispersen Diamanten wird im 
groBtechnischen MaBstab ausgefuhrt. 



4- 
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PATENTANSPRUCHE 

4 

1. Synthetischen Diamant enthaltendes Material, das aus Aggregaten vori 
Teilchen von runder oder unregelmaBiger Form besteht, wobei der mittlere 
5 Durchmesser der Teilchen 0,1 im nicht Qbersteigt. und wobei ein Teil der 
Materialoberflache funktionelle Gruppen mit Kohlenstoff. Stickstoff, 
Wasserstoff und Sauerstoff enthalt. 

dadurch gekennzeichnet. daB das Material eine kubische Diamantphase 
und eine rontgenamorphe Phase enthalt, die einer extrem fehlgeordneten und 
10 fehlstellengesattigten kubischen Diamantstruktur entspricht und 
insbesondere einen Bereich von Rontgenstrahlenablenkungen aufweist. die 
einem Wert von d = 0,127 nm entsprechen, wobei die beiden Phasen in den 
folgenden Gewichtsanteilen vorhanden sind: 

rontgenamorphe Phase 10 bis 302 
15 kubische Diamantphase Rest, 

das Material die folgende Elementzusammensetzung aufweist: 

Kohlenstoff 75 bis 90 Gew.-2 

Stickstoff 1,0 bis 4,5 Gew.-X 

Wasserstoff 0,6 bis 1,5 Gew.-* 

20 Sauerstoff Rest; 

wobei das Material einen Kri stall gitterparameter von 0.3562 ± 
0,0004 nm aufweist; 

wobei das Material eine porose Struktur mit einem spezifischen 
Porenvolumen von 0,6 bis 1,0 cm 3 /g aufweist. wobei der Porendurchmesser im 
25 Bereich von 7,5 bis 12.5 nm liegt; 

wobei 10 bis 20% der Materialoberflache von Methyl gruppen. 
Nitril gruppen und zwei Arten von Hydroxyl gruppen, die sich durch 
verschiedene chemische Verschi ebungen unterschei den , sowie von 
funktionellen Oxycarboxyl gruppen der allgemeinen Formel 0=R gebildet 
30 werden, wobei R gleich =C0H. =COOH. =C0, < 6 H 4 0 ist oder irgendwelche 
Kombinationen daraus darstellt; und 

wobei 1 bis 2% der Materialoberflache von Kohlenstoffatomen. mit 
freien Bindungen besetzt sind. 

2. Verfahren zur Herstellung eines Materials nach Anspruch 1 durch 
35 Detonation eines kohl enstoffhalti gen Explosivstoffs mit negativer 




EP 0574587 



Sauerstoffbilanz in einem geschlossenen Raum. dadurch gekennzeichnet. daE 
. ein Explosivstoff oder ein Gemisch aus Explosivstoffen in einer gegenuber 

Kohlenstoff inerten Gasatmosphare zur Detonation gebracht wird. die 0.1 bis*' 

6.0 Vol. -% Sauerstoff bei einer Temperatur von 303 bis 363 K in Gegenwart 
5 einer ultradispersen Kohlenstoffphase mit einer Konzentration von 0,01 bis 

0.15 kg/m 3 enthalt. 




FIE. 3 
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